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Herrn Professor Dr. L. Woirf zum 65. Geburtstage gewidmet 

Inhaltsiibersicht 
Es wird die Reindarstellnng von Europium(I1)-jodid durch Sublimation im Hoch- 

vakuuni heschrieben. Zu rontgenographischen Untersuchungen geeignete Einkristalle der 
aul3erordentlich luftempfindlichen Verbindung lassen sich durch wiederholtes partielles 
-4ufschmelzen und Erstarren kleiner Eu J,-Korner in unter Stickstoff abgeschmolzenen 
Quarzkapillaren erhalten. Die aus Drehkristall- undWEIssENBERa-Aufnahmen abgeleiteten 
Gitterkonstanten der monoklinen Elementarzelle betragen a = 7,62 5 0,02 A, b = 
8,23 & 0,02 8, c = 7,88 & 0,02 A und = 98 & 0,5". Unter der Annahme von 4 Formel- 
einheiten Eu J, in der Elementarzelle stimmt die aus dem Zellvolumen berechnete Dicbte 
5,51 g . cm4 gut mit der pyknometrisch ermittelten Dichte 5,50 g - ~ m - ~  iiberein. Zwischen 
den Raumgruppen P c, P 2jc und P 2,/c kann vorljiufig noch nicht eindeutjg entschieden 
werden. 

Europium(II1)-oxidjodid entsteht aus EuJ, beiin Erhitzen an der Luft iiber die 
Zwischenstufe einer nicht njiher untersuchten Phase. kvie aus dem DEBYE-SCHERRER-Dia- 
gramm hervorgeht, kristallisiert EuO J im PbFC1-Typ (E0,-Typ) mit den Gitterkonstanten 
a = 3,993 rf 0,001 A und c = 9,186 & 0,002 8. Fur die freien Parameter z der Atome Eu 
und J ergeben sich durch Intensitatsberechnungen bei geeigneten Interferenzen die Werte 
z(Eu) = 0,120 & 0,003 und z(J)  = 0,675 i 0,003. 

Bei umfassenden Studien zur Kristallchemie der Hdogenide zwei- 
wertiger Metalle untersuchten DOLL und KLEMM l) auch Europium(I1)- 
jodid, konnten jedoch die Kristalldaten aus dem komplizierten DEBYE- 
ScmmRm-Diagramm nicht ableiten, da offensichtlich keiner der bisher 
bekannten Strukturtypen als Model1 in Frage kam. Die vorliegende Arbeit 
schliel3t die verbliebene Liicke durch rontgenographische Untersuchungen 
an Eu J,-Einkristallen. 

Von den Oxidjodiden der seltenen Erden war zu Beginn dieser Arbeit 
nur LaOJ bekannt, das nach SILLEN und NYLANDER~) ebenso wie zahl- 

W.DOLL u. W. KLEMM, Z. anorg. allg. Chem. 241, 239 (1939). 
2) L. G .  SILLSN u. A.-L. NYLANDER, Svensk kem. Tidskr. 53, 367 (1941). 
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reiche andere Oxidhalogenide im PbFC1-Typ 3, kristallisiert. Inzwiacheii 
haben KRUSE, ASPREY und MOROSIN~) den gleichen Strukturtyp auch 
bei SmO J, TmO J und YbO J aufgefunden. Das an dieser Stelle beschrie- 
bene EuO J fugt sich erwartungsgemaI3 in die Reihe der Oxidjodide ein. 

Darstellung und Eigensehaften yon EuJ, 
Da sich nach den in der Literatur angegebenen Verfahren zur Dar- 

stellung von Europium(II)-jodid5)~) nur polykristallines Eu J, gewinnen 
lafit, wurde versucht, Einkristalle durch Sublimation im Hochvakuum 
zu erhalten. Die Experiinente ergaben trotz vielfaltiger Variation der 
Bedingungen nicht die erhofften Einkristalle, fiihrten aber stets zu Pra- 
paraten mit vorzuglicher Reinheit. Es sol1 daher zunachst die Darstel- 
lungsmethode fur reines Eu J, naher beschrieben werden. 

Man lost Europium(II1)-oxid 7 )  in einem ifherschuI.3 konzentrierter Jodwasserstoff- 
saure anteilweise auf und dampft die erhaltene Losung, die durch freies Jod brauii gefarbt 
ist, im Exsikkator iiber konz. H,SO, bis zur Kristallisation ein. Das auskristallisierte, farb- 
lose Hydrat des Europium(II1)-jodids trennt man von der Hauptmenge der Mutterlauge 
ab und fiillt es noch feucht in ein Porzellanschiffchen, welches dann rasch in das lange, 
cinseitig geschlossene Quarzrohr q, der Abb. 1 geschoben wird. Beim VerschlieBen der 
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Abh. 1. Apparatur zur Darstellung und Hochvakuumsublimation von Europium(I1)-jodid. 
q1 und q, Quarzrohre; f Kiihlfalle; d DewargefiiB mit fliissigem Stickstoff; e elektrischer 
Rohrenofen; HV Hochvakuum; r Rohrchenkopf zur Entnahme des E u  J,-Sublimats; k 

Klammer aus Federbronze 

3, EOl-Typ nach dem Strukturbericht I1 der Z. Kristallogr., Leipzig 1937, S. 45. 
4) F. H. KRUSE, L. B. ASPREY u. B. MOROSIN, Acta crystallogr. [Copenhagen] 14, 

5 )  W. KLEMM u. W. DOLL, Z. anorg. allg. Chem. 241, 233 (1939). 

7 )  Anm.: In dieser Arbeit wurde Eu,O, der Firma Th. Goldschmidt AG, Essen, mit 

541 (1961). 

G. JANTSCH, H. ALBER u. H. GRUBITSCR, Mh. Chem. 53/64, 305 (1929). 

einem Reinheitsgrad von 99,97% verwendet. 
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Apparatur durch Ansetzen der Kiihlfalle f ist darauf zu achten, daO das Quarzrohr q1 
moglichst weit in den Hals der Kiihlfalle hineinragt. Auf diese Weise wird erreicht, daB 
sioh das bei der anschliel3enden thermischen Zersetzung gebildete Jod und Wasser prak- 
tisch quantitativ in f sammelt und damit die Verunreinigung der Hochvakuumanlage 
vermieden wird. Nachdem man mehrfach die Apparatur abwechselnd evakuiert und mit 
reinem Stickstoff gefiillt hat, wird das Praparat unter Hochvakuum im Verlaufe einiger 
Stunden rnit Hilfe eines elektrischen Rohrenofens bis anf 200 "C erhitzt. Bei sorgfiiltiger 
Versuchsfuhrung entsteht bereits recht reines Europium(I1)-jodid, das jedoch wegen seiner 
Feinteiligkeit auBerordentlich luft- und feuchtigkeitsempfindlich ist . 

Zur S u b l i m a t i o n  des Priiparats erhitzt man in der gleichen Apparatur (dbb. 1) 
unter Hochvakuum rasch auf etwa 800 "C, behalt 2 bis 3 Stunden diese Temperatur bei 
und 18Bt dann auf Zimmertemperatur abkiihlen. Ein kleiner Anteil des Europium(I1)- 
jodids hat  sich an der Stelle a des Quarzrohres ql ah feines, weiBes Sublimat abgeschieden; 
die Hauptmenge haftet in Farm fast farbloser, erstarrter Tropfen bei b a n  der Rohrwan- 
dung. Zur Entnahme des Priiparats entfernt man unter stromendem St,ickstoff die Kiihl- 
falle f und fiihrt in  dasQuarzrohr q, sofort ein geniigend langes Glasrohr ein, dessen Kopf r 
in der Abb. 1 wiedergegeben ist und das am anderen Ende fiber einen eng gewellten 
Tombakschlauch mit der Gasreinigungsanlage in Verbindung steht. Mit Hilfe des Teils k 
aus Federbronze, welches das Glasrohr r zwischen zwei Wiilsten klammerartig umspannt, 
kann man muhelos das Suhlimat von der Rohrwandung schaben, wobei es in die Offnung 
des Glasrohres r fiillt. Vor und wahrend der Manipulation stromt sorgfiiltig gereinigter 
Stickstoff durch r, so dal3 die Zersetzung des hochempfindlichen Europium(I1)-jodids aus- 
geschlossen ist. Aus dern Rohrchenkopf r fiillt man schlieBlich das Prtlparat in ein geeignetes 
Aufbewabrungsgefiil38) um, das die sptitere Entnahme kleiner Mengen und die Abfiilluiig 
in  Markrohrchen unter LuftausschluB gestattet. 

Reines Europium(I1)-jodid besitzt im geschmolzenen Zustand 
(Schmelzpunkt etwa 510 "C) eine honiggelbe Farbe; nach dem Erstarren 
erscheint es im auffallenden Licht hellrosa, in der Durchsicht dagegen 
zartgriin; als Pulver ist es praktisch weifi. Die Farbangaben friiherer 
Autoren6), wonach EuJ, in der Schmelze fast schwarz, im festen Zustand 
briiunlichgrun aussieht, sind sicherlich auf Verunreinigungen der Pra- 
parate zuriickzufuhren. Bei der Bestrahlung mit Rontgenlicht zeigt E u  J, 
eine charakteristische, violette Fluoreszenz. 

Unter dem Polarisationsmikroskop lassen sich in den erstarrten 
Tropfen von Eu J, deutlich einkristalline Bereiche erkennen. Bei geeigne- 
ter Versuchsfiihrung sollte es danach moglich sein, aus der Schmelze 
saubere Einkristalle zu ziichten. In der vorliegenden Arbeit wurden kleine 
Einkr i s ta l le  , wie sie zu WEISSENBERG-Aufnahmen erforderlich sind, 
durch wiederholtes partielles Aufschmelzen und Erstarrenlassen von 
Eu J,-Kornchen in unter Stickstoff abgeschmolzenen Quarzkapillaren 
erhalten. Die Homogenitat der kristallinen ,,Tropfen" wurde mit dem 
Polarisationsmikroskop kontrolliert. 

8 )  G .  BRAUER, Handbnoh der priiparativen anorganischen Clieinie, Stuttgart 1960, 
S. 78. 
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Von den chemischen Eigenschaften des Europium(I1)-jodids ist das 
Verhalten an der Luft bemerkenswert. Wenn man EuJ, nur wenige Minu- 
ten lang bei gleichzeitigem Pulverisieren der Atmosphare aussetzt, so 
bleibt es staubtrocken und andert seine Farbe nicht. Das DEBYE-SCHER- 
RER-Diagramm zeigt jedoch ein vollig anderes Interferenzmuster als das 
reine EuJ, (vgl. Abb. 2). Durch 30stundiges Tempern bei 200 "C im ah- 

Abb. 2. Interferenzmuster der DEBYE-SCHERRER-Diagr&mme von Europium(I1)-jodid, 
einer unaufgekliirten Zwischenphase und Europiuin(II1)-oxidjodid. Die Diagramme wurden 
init Fe-K,-Strahlung in einer Vakuumkamera mit 114,8 mm Durchmesser aufgenommen 

geschmolzenen Markrohrchen erhalt man die neue Phase (im folgenden 
,,Zwischenphase" genannt) in sehr gut kristallisierter Form, kennt- 
lich an der sauberen K,-Dublettaufspaltung im Bereich hoher Beugungs- 
winkel. Die starksten Linien der Zwischenphase beobachtet man auch 
auf Pulveraufnahmen von EuJ,, wenn bei dessen Darstellung oder Hand- 
habung nicht mit genugender Sorgfalt fur LuftausschluB gesorgt wurde. 
Auf eine grundliche chemische und kristallographische Untersuchung 
der Zwischenphase, bei der es sich wahrscheinlich um ein basisches Jodid 
des dreiwertigen Europiums handelt, muljte im Rahmen dieser Arbeit 
verzichtet werden. 

Darstellung von EuOJ 
Beim Liegen an der Luft nimmt EuJ, rasch Wasser auf und verfarbt 

sich schon nach kurzer Zeit durch Ausscheidung von Jod. Erhitzt man 
nach einigen Tagen das Zersetzungsprodukt im Hochvakuum allm8;hlich 
auf 200 "c, so bildet'sich EuOJ (DEBYE-SCHERRER-Diagramm in Abb. 2). 
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Unter Umstanden zeigt das Pulverdiagramm neben EuO J such noch die 
Interferenzen der Zwischenphase, falls die Zersetzung unvollstandig war. 
Zur Reindarstellung von EuO J modifiziert man daher die Bildungsbe- 
dingungen wie folgt : Man envarmt unsublimiertes Eu J,, das meist schon 
eine kleine Menge basisches Jodid enthalt, bei 100 "C so Iange an feuchter 
Luft, bis die Abspaltung von Jod beendet ist. Nach kurzem Erhitzen im 
Hochvakuum auf 200 "C tempert man das Praparat etwa 8 Stunden lang 
bei 750 "C in einer Atmosphare von hochreinem Stickstoff. Auf diese 
Weise erhalt man fast weiBes; leicht gelbgrunstichiges EuO J, dessen 
Pulverdiagramm bis zu den hochsten Beugungswinkeln hin sehr scharfe 
Linien zeigt. 

Kristalldaten von EuJ, 

Das DEBYE-SCIrERRZR-Diagramm von EuJ, (vgl. Abb. 2) ist so kom- 
pliziert, daI3 es kaum moglich schien, zuverlassige Kristalldaten daraus 
abzuleiten. So wurde von vornherein versucht, durch Einkristall-Ront- 
genmethoden zum Ziele zu kommen. Da die unter den Eigenschaften von 
Eu J, beschriebenen, in Quarzkapillaren befindlichen Einkristalle wegen 
ihrer Tropfenform keine makroskopische Justierung gestatteten, wurde 
mit Hilfe von Schwenkaufnahmen in systematischen Schritten eine 
brauchbare Zone als Drehachse gesucht. Die Variationsmoglichkeiten 
waren dabei recht begrenzt ; denn es kamen naturgemaa nur solche Zonen 
in Frage, die rnit der Kapillarenrichtung Winkel von hochstens 30" 
bildeten. 

Bei dem zu allen Rontgenaufnahmen verwendeten Einkristall ergab 
sich als zufallige Drehachse [Ill], wie sich allerdings erst spater zeigte. 
Es wurden WEISSENBERG-Aufnahmen des Aquators und der ersten drei 
Schichtlinien sowie ein Drehkristalldiagramm mit Cu-K,-Strahlung an- 
gefertigt. Aus den Schichtlinienabstanden des letzteren errechnete sich 
fur die Translationsperiode in Richtung der Drehachse, die zunachst als 
c-Achse definiert wurde, der Wert c = 13,08 f 0,07 8; aus der WEISSEN- 
BERG-Aufnahme des Aquators folgten bei gleicher Aufstellung die Kon- 
stanten dloo = 5,56 & 0,014, = 5,66 f 0,Ol d und y* = 57,4 & 0,2". 
Grob angenahert sind 'diese Daten rnit einer pseudokubischen Zelle in 
hexagonaler Aufstellung vereinbar ; denn einem Wiirfel mit der Kanten- 
liinge 7,9 A wiirde theoretisch eine hexagonale Zelle mit den Parametern 
c = 13,7 d und a (- dloo - d,) = 5,6 d entsprechen. Das Model1 findet 
eine anschauliche Stutze in der Tatsache, da13 die reziproken Gitternetze 
der WEISSENBERG-Aufnahmen bis auf geringfugige Abweichungen die 
gleiche Stapelfolge . . . ABCABC . . . zeigen, wie sie in kubischen Gittern 
fur gedachte Schichten senkrecht zur Raumdiagonalen charakteristisch 
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ist. Diese Analogie legte den Versuch nahe, die Elementarzelle von EuJ,  
so aufzustellen, dalj die Kristalldrehachse zur Raumdiagonalen wird, oder 
anders ausgedriickt : daf3 die innersten drei reziproken Gitterpunkte der 
1. Schichtlinie die Indizes (loo),  (010) und (001) erhalten. Bei der neuen 
Achsenwahl fuhrt die genaue Durchrechnung auf eine Elements rze l le  
mit den Konstanten a = 7,62 0,02 8, b = 8,23 & 0,02 8, c = 7,88 f 
0,02 8 und ,!3 = 98 & 0,5", wahrend a und y so dicht bei 90" liegen, dalj 
die Geometrie der Zelle fur das monokline Kristallsystem spricht. Es 
ware allerdings auch noch ein triklines Gitter moglich, bei dem nur zu- 
fallig zwei Winkel gerade 90". betragen. 

Zur Bestatigung der monoklinen Zelle wurden die Reflexintensitaten 
derWEIssENBERG - Aufnahmen herangezogen ; denn aus Symmetriegrunden 
mussen folgende Beziehungen gelten 

und 
J ( h  k1) = J(hkT) = J ( h  k l )  = J ( h  k l )  (1) 

J ( h k 1 ) =  J ( h k f ) =  J ( h k l ) =  J(hkl ) ,  (11) 

wobei im allgemeinen keine Gleichheit zwischen den Reflexen der Grup- 
pen (I) und (11) besteht. Die kritische Durchsicht samtlicher Interferenzen 
ergab keinen Widerspruch zu den Regeln (I) und (11), so daB die mono- 
kline Symmetrie als gesichert angesehen werden darf. 

Zur Raumgruppenbes t immung diente die aus uber 400 unabhan- 
gigen Reflexen der angefertigten WEISSENBERG-Aufnahmen abgeleitete 
Flachenstatistik: (h k 1) alle vorhanden, (h 0 1) nur mit 1 = 2n vorhanden 
(aus 40 moglichen (h 0 1)-Interferenzen ermittelt). Leider reichten die 
verfiigbaren Daten der Serie (0 k 0) wegen der ungiinstigen Drehachse 
[lll] nicht aus, um mit geniigender Sicherheit die Aualoschung der un- 
geradzahligen (0 k 0)-Reflexe belegen zu konnen, so dalj gegenwartig auljer 
P 2Jc noch die Raumgruppen P c und P 21c in Betracht kommene). 

Die Zahl  der  Molekiile i n  der  Elementarzel le  wurde wie ublich 
durch Dichtevergleich gefunden, und zwar stimmt die aus dem Zell- 
volumen 489 i f 3  unter der Annahme von 4 Formeleinheiten Eu J, berech- 
nete Dichte 5,51 g . em-3 gut mit der bereits von KLEMM und  DOLL^) 
pyknometrisch ermittelten Dichte 5,50 g . (3121-3 iiberein. 

Als Erganzung zu den aus Einkristallaufnahmen abgeleiteten Kri- 
stalldaten und als Beleg sind in Tab. 1 die berechneten Netzebenenab- 
stande d, von Eu J, den experimentellen Werten do eines DEBYE-SCHER- 
RER-Diagramms gegenubergestellt. Die ausgewertete Pulveraufnahme 
wurde mit Fe-K,-Strahlung in einer DEBYE-SCHERRER-Vakuumkamera 

g ,  International Tables for X-ray Crystallography, Vol. I, Birmingham 1952, S. 85, 
97 u. 99. 
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Tabelle 1 
Indizierung des DEBYE-SCHERRER-Diagramms von Europium(I1)-jodid im 
Bereich niedriger Beugungswinkel durch Vergleioh der Netzebenenabstgnde 

do mi t  den berechneten Werten d, 
1 

= 0,017543 * h2 + 0,014764 * k2 + 0,016394 * 12 + 0,004655 - h 1 
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In der 2. und 5.  Spalte sind grob geschittzte relative Intensititten angegeben gemitS 
der Skala ss = sehr schwach, s = schwach, m = mittel, st = stark und sst = sehr stark. 

(Fortsetzung der Erklitrung s. S. 320 oben) 
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Die Reflexintensitiiten J, wurden aus WEISSENBERG-Aufnahmen des Aquators und der 
1. bis 3. Schichtlinie bei Drehung urn [lll] entnommen. Reflexe, die auI3erhalb der 
Indizesfelder der angefertigten WEISSENBERG- Aufnahmen liegen, sind durch ein Frage- 
zeichen, Reflexe mit verschwindender Intensitiit durch einen Strich gekennzeichnet. 

Die relativen Linienintensitaten J, des Pulverdiagramms konnen nicht unmittelbar 
init J, verglichen werden, da LORENTZ-, Polarisations- und Fliichenhiiufigkeitsfaktor nicht 
beriicksichtigt sind. 

mit 114,8 mm Durchmesser lo) aufgenommen, wodurch sich die relativ 
gute Auflosung erzielen lie13. Letztere ist auch die Ursache dafiir, daB das 
in Abb. 2 wiedergegebene Interferenzmuster von Eu J, wesentlich mehr 
Linien zeigt als das analoge, mit Cu-K,-Strahlung aufgenommene Dia- 
gramm in der Arbeit von DOLL und KLEMM~). Es sei aber betont, da8 
Linienabfolge und Intensitaten beider Aufnahmen gut iibereinstimmen. 

Die Kristallstruktur von EuOJ 

Mit Hilfe der von SILL~N und NYLANDER~) angegebenen Kristalldaten 
des Lanthan-oxidjodids war es leicht moglich, das DEBYE- SCHERRER-Dia- 
gramm von EuOJ (Abb. 2)  tetragonal Zu indizieren und dessen Zugehorig- 
keit zum PbFC1-Typ 3) nachzuweisen. 

Das mit Fe-K,-Strahlung in der Doppelradius-Vakuumkamera 10) 
aufgenommene Pulverdiagramm von EuO J gestattete dank der K,-Du- 
blettaufspaltung bei hohen Beugungswinkeln eine recht genaue Gi t t e r -  
kons  t a n  t e n b  e s t i mmu ng  , wobei ein graphisches Extrapolationsver- 
fahren verwendet wurde. ZunBchst lieBen sich aus den Reflexen (400) und 
(009) (vgl. Tab. 2) schon relativ gute Werte von a und c ermitteln; unter 
Benutzung des Q u o t i e n t  e n der erhaltenen Parameter wurden dann 
nach den Gleichungen 

fur jeweils geeignete Interferenzen (h k 1) die Konstanten a und c berech- 
net und diese gegen die Funktio-n von NELSON und RILEY 11) aufgetragen. 
Die lineare Extrapolation gegen den Wert Null der genannten Funktion 
(entsprechend 8 = 90') ergab die Gitterkonstanten a = 3,993 & 0,001 d 
und c = 9,186 f 0,002 der tetragonalen Elementarzelle (bei 28 "C). 

lo) Herstellerfirma: Rontgenwerk Rich. Seifert & Co., Hamburg. 
11) J. B. NELSON u. D. P. RILEY, Proc. physic. SOC. 57, 160 (1945). 
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12,2 

3,5 
17,6 

Tabelle 2 
Beugungswinkel  u n d  I n t e n s i t a t e n  d e r  l e t z t e n  Lin ien  des  m i t  Fe-K,-Strah- 

1 ung a u  f ge nommenen DEBYE-S~HERRER- D i a g r a  mms vo n E u r o p i u m  (I  I I ) - 
oxid  jod id  

8, aus den Gitterkonstanten a, = 3,993 A und c = 9,186 A herechneter Beugungs- 
winkel; Bo gemessener Beugungswinkel; Jo mit Hilfe einer Vergleichsskala geschatzte 
Intensitat; Je nach der Formel Jc = s .  L . P . H . FE herechnete Intensitat; s Propor- 
tionalitiitsfaktor 0,485 . 10-3- zur Anpassung an die geschiitzten Intensitaten ; L LOREXTZ- 
faktor ; P Polarisationsfaktor ; H Flachenhaufigkeitsfaktor ; F, berechneter Strukturfaktor. 

9,39 

16,OG 
l i , 7 %  

h k l  

009 
009 
306 
306 
400 
324 
400 
324 
208 
208 
401 
401 
109 
109 
402 
316 
402 

1 316 

71,51 71,58 
71,86 71,89 
74,53 74,59 
74,95 74,98 

77,02 - 
77,29 77,29 
77,82 - 
78,lY 78,26 
78,77 78,79 
82,96 I 82,89 
83,58 83,63 

84.74 I -  84,70 
83,97 

__ 
JO __ 

7 

6 

36 

3 

12  

3 
18 

J, 1 L * P  

i,l j 5,74 

G,2 1 7,OO 

24,l 7,74 

l , G  ~ 8,15 

2 1 +112,5 

8 - 47,6 

4 
16 

8 

8 

8 

8 
16  

+ 126,6 
- 44,l 

+ 22,6 

+ 2 7 3  

+ 57,8 

- 23,7 
- 35.8 

GemaB der Zugehorigkeit von EuOJ zum PbFC1-Typ liegt in der 
Raumgruppe P 4/n mm folgende Besetzung der Punktlagen vor (Auf- 
stellung nach ,,International Tables" 12)) : 

2 Sauerstoff in (a): 0, 0, 0; g, 4, 0. 

2 Europium in (c): 0, 4, z(Eu); 

2 Jod in (c): 0, $, z(J) ;  $, 0, Z(J). 

Zur Best immung der  f re ien  Pa rame te r  z von Eu und J wurden die 
in erster Naherung zu erwartenden Werte z(Eu) = Q und z (J) = 3 
so lange systematisch variiert, bis sich die beste ubereinstimmung zwi- 
schen berechneten und geschiitzten Linienintensitiiten ergab. Da lediglich 
Reflexe mit hohem I-Index empfindlich genug auf kleinere Parameter- 
anderungen reagieren - in den Parameterbereichen um Q und Q ist (109) 

+, 0, ~ ( E u ) .  

12) International Tables for X-ray Crystallography, Vol. I, Birmingham 1952, S. 223; 
Strukturfaktor auf S. 448. 
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besonders gunstig - dienten zu den Berechnungen die in Tab. 2 aufge- 
fuhrten Reflexe. Spiiter wurdeii zur Kontrolle der erhaltenen Werte 

z(Eu) = 0,120 6 0,003 und z(J) = 0,675 + 0,003 

Intensitatsquotienten geeigneter Reflexpaare [z. B. (004) und (005) oder 
(103) und (112)l herangezogen, die durchweg die abgeleiteten Parameter 
bestatigten. 

Die Mittel zur Beschaffung des WEISSENBERG-Goniometers und der 
DEBYE-SCHERRER-VakUUmkamera mit 114,8 mm Durchmesser stellte die 
Deutsche Forschungsgemeinschaft zur Verfugung. Es sei ihr auch an 
dieser Stelle dafur bestens gedankt. Herrn Prof. Dr. G. BRAUER mochte 
ich fur sein wohlwollendes Interesse und die materielle Forderung der 
vorliegenden Arbeit, meiner Frau fur ihre Hilfe bei numerischen Rech- 
nungen und der Anfertigung von Zeichnungen danken. 

Arinierkung be i  d e r  K o r r e k t u r :  Inzwischen wurde von Euro- 
pium (11)-jodid eine WEISSENBERG-Aufnahme des Aquators bei Drehung 
um [ O O l ]  angefertigt, die es erlaubte, die Serie (OkO) auf systematische 
Ausloschungeii zu prufen. Von den 10 moglichen Reflexen (0 k 0) siiid 
auf dem Filmnur diejenigen mit k = 2n vorhanden, so dalj EuJ, hochst- 
wahrscheinlich in der Raumgruppe P 2Jc kristallisiert. 

Freiburg i. Br., Anorganische Abteilung des Chemischen Lnborutoriiinzs 
der Universitat. 

Bei der Kedaktion eingegangcn an1 31. JuIi 1961. 




